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ABSTRAK 
 
 
 
 
Bahan pengerap komersial adalah berasaskan bahan polimer dan biasanya 
direkabentuk untuk mengekstrak analit berkutub atau tidak berkutub secara 
berasingan dan pengerap ini mahal. Dalam kajian ini, masalah tersebut ditangani 
melalui pembangunan tiga bahan baharu buatan sendiri hibrid sol-gel organik-
inorganik yang telah menjadi bahan penting untuk analisis residu pencemar organik. 
Dua daripada bahan baharu hibrid sol-gel organik-inorganik telah disintesis, 
dicirikan dan diguna sebagai pengerap untuk dua teknik penyediaan sampel iaitu 
pengekstrakan bar berputar (SBSE) dan pengekstrakan fasa pepejal (SPE). Prestasi 
pengekstrakannya dinilai untuk pengekstrakan beberapa pestisid organofosforus 
(OPPs) terpilih dalam sampel air, buah-buahan dan sayur-sayuran. Bahan pertama 
iaitu 3-(2-aminoetilamino) propiltrimetoksisilana-polidimetilsiloksana telah di-
sintesis sebagai pengerap SBSE dan digabungkan dengan kromatografi cecair 
berprestasi tinggi dengan pengesan ultraungu. Kedua-dua OPPs berkutub dan tidak 
berkutub telah diekstrak serentak menggunakan pengerap baharu ini dan 
menunjukkan kepilihan tinggi terhadap OPPs berkenaan berbanding pengerap 
komersial polidimetilsiloksana (PDMS) Twister™ SBSE. Hibrid sol-gel baharu 
kedua ialah metiltrimetoksisilana-sianopropiltrietoksisilana (MTMOS-CNPrTEOS) 
yang digunakan sebagai pengerap SPE untuk pengekstrakan OPPs sebelum analisis 
dengan kromatografi gas spektrometri jisim. Pengerap baharu ini menunjukkan had 
pengesanan lebih rendah (10-70 pg mL
-1
) dan perolehan semula yang sangat baik 
(94.93-99.98%) berbanding pengerap komersial C18 SPE (0.05-1.23 ng mL
-1
). Faktor 
yang mempengaruhi proses sol-gel telah dioptimumkan bagi setiap pengerap untuk 
mendapatkan pengerap tercekap dan untuk meningkatkan pengesktrakan sebatian 
yang lebih berkutub. Filem hibrid sol-gel baharu ketiga berasaskan kumpulan siano 
telah disintesis menggunakan cetakan molekul (MIP) dengan metamidofos untuk 
aplikasi penderia OPPs dalam analisis sampel sayur-sayuran dan buah-buahan. 
Pengeluaran besar tetapi berkos rendah, kaedah sintesis yang mudah dan 
pengkhususan yang boleh diramal melalui rekabentuk logik telah memberi kelebihan 
ekonomi yang menggalakkan penyelidik untuk membangunkan kaedah dan aplikasi 
MIP. Filem hibrid sol-gel berasaskan kumpulan siano bertindak sebagai monomer 
berfungsi menyediakan tapak pencaman lebih banyak melalui ikatan hidrogen 
dengan metamidofos sebagai templat pencaman. Tingkah laku elektrokimia 
metamidofos pada penderia sol-gel dicirikan dengan voltametri kitaran. Keputusan 
menunjukkan bahawa kaedah baharu ini mampu menyediakan pengesan 
metamidofos yang peka, anti-gangguan dan pantas dalam sampel sebenar. 
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ABSTRACT 
 
 
 
 
Commercial sorbent materials are based on polymeric materials and are 
normally designed to extract polar or non-polar analytes separately and are 
expensive. In the current work, these problems were addressed through the 
development of three new in-house sol-gel hybrid organic-inorganic materials which 
have become important materials for the analysis of organic pollutants residues.  
Two of these new sol-gel hybrid organic-inorganic materials were synthesized, 
characterized and used as sorbents for two sample preparations techniques namely, 
stir bar sorptive extraction (SBSE) and solid phase extraction (SPE). Their extraction 
performances were evaluated for extraction of selected organophosphorus pesticides 
(OPPs) in water, fruit and vegetable samples. The first material, 3-(2-
aminoethylamino) propyltrimethoxysilane-polydimethylsiloxane, was synthesized as 
SBSE sorbent and combined with high performance liquid chromatography with 
ultraviolet detector. Both polar and non-polar OPPs were extracted simultaneously 
using the new sorbent and it showed high selectivity for the OPPs as compared to 
commercial polydimethylsiloxane (PDMS) Twister™ SBSE sorbent. The second 
new sol-gel hybrid material synthesized, methyltrimethoxysilane-cyanopropyl-
triethoxysilane, was used as SPE sorbent for OPPs extractions prior to gas 
chromatography-mass spectrometry analysis. This new sol-gel hybrid sorbent 
showed lower detection limits (10-70 pg mL
-1
) and excellent recoveries (94.93-
99.98%) against commercial C18 SPE sorbent (0.05-1.23 ng mL
-1
). Parameters 
affecting sol-gel process were optimized for each sorbent material to obtain the most 
efficient sorbent materials and to improve the extraction of the more polar 
compounds. The third new cyano-based sol-gel hybrid film was synthesized using 
molecular imprinting (MIP) with methamidophos for sensing OPPs applications in 
the analysis of vegetable and fruit samples. Low-cost large-scale production, ease of 
synthesis, and the predictability of specificity by logical design, provide economic 
advantages which have encouraged researchers to further develop the methodology 
and applications of MIPs. Cyano-based sol-gel hybrid film act as functional 
monomers providing more recognition sites through hydrogen bonds with 
methamidophos for template recognition. The electrochemical behaviour of 
methamidophos at the sol-gel sensor was characterized by cyclic voltammetry. The 
results showed that the new method is able to provide a sensitive, anti-interferent and 
rapid detection of methamidophos in real samples. 
